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Hydraulische Fliissigkeit.

@ Eine hydraulische Fliissigkeit, die den Verschleiss

mechanischer Teile, die mit ihr in Beriihrung kom-
men, unter Kontrolle halten kann, enthilt ein Ammoni-
umsalz einer Phosphorsidure der Formel
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wobei die einzelnen Symbole die im Patentanspruch 1
genannte Bedeutung haben.
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PATENTANSPRUCHE

1. Hydraulische Fliissigkeit, gekennzeichnet durch einen
Gehalt an (1) einer den Hauptbestandteil bildenden Grundfliis-
sigkeit, welche Ester oder Amide einer Séure des Phosphors,
Mineralole, synthetische Kohlenwasserstoffole, Orthosilikate, 5
Alkoxypolysiloxane, Silikone, Polyphenylather, Polyphenyl-
thiodther, chlorierte Biphenyle, Dicarbonsiureester einwertiger
Alkohole, Monocarbonsiureester einwertiger Alkohole,
Monocarbonsaureester mehrwertiger Alkohole oder Gemi-
sche davon, Polyalkylenitheralkohole oder deren Ester oder
Gemische davon enthilt, und (2) einem Ammoniumsalz einer
Phosphorsiure der Formel
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worin R, R'und R, die gleich, verschieden oder miteinander
verbunden sein kénnen, Wasserstoff, Alkyl, Aryl, Alkaryl oder
Aralkyl mit 1 bis 30 Kohlenstoffatomen, R” Alkyl, Aryl, Alkaryl 25
oder Aralkyl mit 1 bis 30 Kohlenstoffatomen, X Sauerstoff oder
Schwefel, Y’ und Y” Alkoxy, Alkylthio, Alkyl, Aryl, Alkaryl,
Aralkyl, Aryloxy, Arylthio oder Alkaryloxy, Z Sauerstoff und m
die Zahl 1 oder 2 darstellen.

2. Hydraulische Fliissigkeit nach Anspruch 1, dadurch
gekennzeichnet, dass m die Zahl 1 ist.

3. Hydraulische Fliissigkeit nach Anspruch 1, dadurch
gekennzeichnet, dass die Grundfliissigkeit aus einem Minerald],
synthetischem Kohlenwasserstoffol, Ester oder Amid einer
Phosphorsaure oder Gemische davon besteht, wobei die Ester 35
oder Amide die Formel
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und R, Ry, R, Rs, Reund Rs Alkyl, Alkoxy, Aryl oder substituier-
tes Alkyl und a, b und ¢ ganze Zahlen von 0 bis 1 bedeuten,
wobei die Summe aus a + b + ¢ eine Zahl von 1-3 betrégt.

4, Hydraulische Fliissigkeit nach Anspruch 3, dadurch
gekennzeichnet, dass die Grundfliissigkeit aus einem Gemisch
eines Esters einer Phosphorsiure mit einem Mineral6l besteht.

5. Hydraulische Fliissigkeit nach Anspruch 3, dadurch
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gekennzeichnet, dass die Grundfliissigkeit aus einem Gemisch
eines Esters einer Phosphorsdure mit einem synthetischen
Kohlenwasserstoffol besteht.

6. Hydraulische Fliissigkeit nach Anspruch 3, dadurch
gekennzeichnet, dass sie als Ester einer Phosphorsaure Trial-
kylphosphate, Triarylphosphate, Alkarylphosphate, Aralkyl-
phosphate oder Gemische davon enthilt.

7. Hydraulische Fliissigkeit nach Anspruch 6, dadurch
gekennzeichnet, dass sie als Ester einer Phosphorséure ein
Gemisch aus Trialkylphosphaten und Triarylphosphaten ent-
halt.

8. Hydraulische Fliissigkeit nach Anspruch 7, dadurch
gekennzeichnet, dass sie 50 bis 90 Gew.-% Trialkylphosphate
und bis zu 50 Gew.-% Triarylphosphate enthilt.

9. Hydraulische Fliissigkeit nach Anspruch 7, gekennzeich-
net durch ein Verdickungsmittel.

~ 10. Hydraulische Fliissigkeit nach Anspruch 3, dadurch
gekennzeichnet, dass sie das Ammoniumsalz in einer Menge
von 0,01 bis 10 Gew.% enthélt.

11. Hydraulische Fliissigkeit nach Anspruch 3, dadurch
gekennzeichnet, dass sie das Ammoniumsalz in einer Menge
von 0,1 bis 2,0 Gew.-% enthilt.

12. Hydraulische Fliissigkeit nach Anspruch 3, gekennzeich-
net durch einen Saureakzeptor.

13. Hydraulische Fliissigkeit nach Anspruch 3, gekennzeich-
net durch einen Farbstoff und ein Silicon-Antischdummittel.

14. Hydraulische Fliissigkeit nach Anspruch 3, gekennzeich-
net durch ein Antioxidationsmittel.

15. Hydraulische Fliissigkeit nach Anspruch 1, dadurch
gekennzeichnet, dass Y’ und Y” der Formel niederes Alkyl oder
Phenyl bedeuten.

Die vorliegende Erfindung betrifft funktionelle Fliissigkeits-
gemische, die befahigt sind, den Verschleiss mechanischer
Teile, die mit diesen Fliissigkeitsgemischen in Berithrung kom-
men, zu verhiiten und unter Kontrolle zu halten.

Zahlreiche funktionelle Fliissigkeiten sind bekannt und wer-
den fiir verschiedene Verwendungen eingesetzt. Solche Fliis-
sigkeiten dienen zum Beispiel als Kiihlmittel fiir elektronische
Anlagen und Atomreaktoren, Fliissigkeiten in Diffusionspum-
pen, Schmiermitte], Dimpfungsmittel, Grundlagen fiir
Schmierfette, Fliissigkeiten zur Kraftiibertragung und hydrauli-
sche Fliissigkeiten, Fliissigkeiten zur Wirmeiibertragung, Fliis-
sigkeiten fir Warmepumpen, Kiihifliissigkeiten und als Filter-
medien fiir Klimaanlagen.

Von verschiedenen, der fiir obige Zwecke eingesetzten
funktionellen Fliissigkeiten wurde iiber Zersetzungen der Fliis-
sigkeit wihrend der Verwendung und Beschédigung mechani-
scher Teile berichtet, insbesondere von Metallteilen, die mit
der Fliissigkeit in Beriihrung stehen, messbar an einem
Gewichtsverlust dieser Teile durch Verschleiss. So wurde iiber
Beschidigungen an hydraulischen Systemen von Flugzeugen,
den Lagern von Gasturbinen, den Kontrollsystemen von
Diisenantrieben, den Lagern von Dampfturbinen und Kontroll-
systemen von Dampfturbinen, elektrohydraulischen Kontrol}-
systemen und Kontrolleinrichtungen von Raumfahrzeugen
berichtet. Auch Materialien wie Glas, «Teflon», «Plexiglas»,
«Mylary, und aus anderen, nicht-metallischen Materialien her-
gestellte Teile wurden auf diese Weise beschadigt.

Werden die funktionellen Fliissigkeiten in den hydrauli-
schen Systemen von Luft- und Raumfahrzeugen eingesetzt, so
werden dort harte Bedingungen an diese Fliissigkeiten gestellt.
Diese hydraulischen Fliissigkeiten miissen nicht nur den harten
Verwendungsbedingungen gewachsen sein, sondern auch ver-



schiedene Feuerschutzvorschriften erfiillen. Die hydraulische
Fliissigkeit muss ferner im hydraulischen System wihrend lin-
gerer Zeitrdume arbeiten, ohne dass merkliche Beschidigung
anden verschiedenen Leitungen, Ventilen, Pumpen und der-
gleichen, durch welche die Fliissigkeit bei der Verwendung 5
stromt, eintritt,

Die Beschidigungen, die funktionelle Fliissigkeiten in
Beriihrung mit Ventilen und anderen Teilen verursachten,
wurde dem Verschleiss oder der Erosion, die in Kontakt mit der
funktionellen Fliissigkeit im hydraulischen System auftritt,
zugeschrieben. Zu den verschiedenen unerwiinschten Resulta-
ten, die derartige Beschidigungen haben kénnen, gehren eine
spiirbare Abnahme der Festigkeit mechanischer Teile des
hydraulischen Systems, zum Beispiel von Pumpen und Ventilen,
und eine Veréinderung der Geometrie dieser Teile. Solche Ver- 5
dnderungen kénner, im Fall von Pumpen zu einer Abnahme der
Pumpleistung, im Fall von Ventilen zu fehlerhaften Betrieb,
iberméssigem Lecken bis zu Risikofillen fiihren.

Diese Beschadigungen erfordern teure und zeitraubende
frithe Uberholung der mechanischen Teile. Von mechanischen 5
Teilen, die mit der funktionellen Fliissigkeit in Beriihrung ste-
hen, entferntes Metall verunreinigt die Fliissigkeit, fiihrt zu Fil-
terverstopfungen und zusitzlicher Notwendigkeit von Filterer-
satz und erfordert ferner frithzeitiges Ablassen und Ersatz der
Fliissigkeit im System. Durch metallische Verunreinigung kann s
auch eine Veranderung der physikalischen und chemischen
Eigenschaften der funktionellen Fliissigkeit eintreten.

Metallische Verunreinigungen kénnen ferner die Oxida-
tionsbestindigkeit einer Fliissigkeit vermindern, wodurch
deren Verhalten nachteilig verindert wird. Die metallischen
Verunreinigungen in der Fliissigkeit konnen sich selbst auf ver-
schiedene Weise manifestieren, zum Beispiel durch Viskositits-
verdnderungen, erh6hte Saurezahl, Niederschiagsbildung,
Abnahme der chemischen Besténdigkeit und Verfiarbungen.

Eine weitere Schwierigkeit bereitet die unvermeidbare Ver- 35
unreinigung von Flugzeug- und elektrohydraulischen Kontroll-
systemen durch.chlorierte Losungsmittel, die zum Reinigen der
Systeme und ihrer Teile verwendet werden. Dieses Problem
wurde eingehend in Vickers 22. Fluid Power Conference
Report, Okt. 1972, Abschn. 4, S. 25-29 diskutiert. Die Verunrei-
nigung durch chlorierte Losungsmittel vermindert die Lebens-
dauer funktioneller Fliissigkeiten und beschleunigt Beschidi-
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gungen, durch die tiberméssige innere Leckstellen im hydrauli-
schen System entstehen, die dessen Funktionieren verhindern
konnen. Kein bisher bekanntes Additiv hat die Schwierigkeiten,
die auf die Verunreinigung funktioneller Fliissigkeiten durch
chlorierte Losungsmittel zuriickgehen, befriedigend iiberwin-
den kénnen. ]

Es wurde nun eine funktionelle Fliissigkeit gefunden, die
verbessert ist hinsichtlich geringer Erosionswirkung, erhéhter
Bestiandigkeit gegen Scherkrifte, Oxidation und Wirmeeinwir-
kung, und verbesserte Feuersicherheit besitzt; sie eignet sich
insbesondere zur Anwendung in hydraulischen Systemen von
Flugzeugen. Gegenstand der Erfindung ist die Einarbeitung
einer geringeren Menge bestimmter Ammoniumsalze von
Phosphorsduren in verschiedene Grundgemische funktioneller
Fliissigkeiten, wodurch man funktionelle Fliissigkeiten erhilt,
durch die Beschidigungen der die funktionelle Fliissigkeit
umgebenden Metallteile verhiitet werden.

Die Ammoniumsalze der Phosphorsiuren, die erfindungs-
gemiss zur Einarbeitung in funktionelle Fliissigkeiten geeignet
sind, werden durch folgende Formel wiedergegeben:
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worin R, R'und R, die gleich oder verschieden oder miteinan-
der verbunden sein kénnen, Wasserstoff, Alkyl, Aryl, Alkaryl
oder Aralkyl mit 1 bis 30 Kohlenstoffatomen, R” Alkyl, Aryl,
Alkaryl oder Aralkyl mit 1 bis 30 Kohlenstoffatomen, X Sauer-
stoff oder Schwefel, Y' und Y” Alkoxy, Alkylthio, Alkyl, Aryl,
Alkaryl, Aralkyl, Aryloxy, Arylthio oder Alkaryloxy, Z Sauer-
stoff oder Schwefel und m die Zahl 1 oder 2 darstellen. Gemiss
einer bevorzugten Ausfiihrungsform ist m die Zahl 1.

Nachfolgend werden typische Ammoniumsalze von Siuren
des Phosphors bzw. Ammoniumionen und Phosphorsaureester-
Anionen aufgefiihrt:

Ammoniumionen Phosphorester-Anionen
Dodecyl-trimethyl-ammonium Diphenylphosphat ' .
Hexadecyl-trimethyl-ammonium Phenylphosphat (Bis-aminsalz)
Octadecyl-trimethyl-ammonium Dimethylphosphat

Tridecyl-trimethyl-ammonium
Decyl-trimethyl-ammonium
Didodecyl-dimethyl-ammonium
Methyl-butyl-dodecyl-ammonium
Dimethyl-propyl-dodecyl-ammonium
Dodecyl-ammonium
Trioctyl-ammonium
Dioctyl-methyl-ammonium
Dioctyl-dimethyl-ammonium
Dodecylbenzyl-trimethyl-ammonium
Nonylphenyl-trimethyl-ammonium
Dodecyl-dimethyl-butyl-ammonium
Phenyl-dodecyl-dimethyl-ammonium
Phenyl-trimethyl-ammonium
Benzyl-trimethyl-ammonium
Allyl-tributyl-ammonium
Dimethyl-dodecenyl-ammonium
(ungesittigter Rest R)
Trimethyl-hexadecenyl-ammonium
(ungesittigter Rest R)

Methylphosphat (Bis-aminsalz)
Methyl-methylphosphonat
Methylphosphonat (Bis-aminsalz)
Diéthylphosphat
Athylphosphat (Bis-aminsalz)
Dioctylphosphat
Dibenzylphosphat
Diallylphosphat
Methyl-phenyl-phosphat
Bis(octylphenyl)-phosphat
Di-n-dodecyl-phosphat
Diithyl-dithiophosphat
Di-n-butyl-dithiophosphat
Dibenzyl-dithiophosphat
Diphenyl-dithiophosphat
Bis-(nonylphenyl)-phosphat
Dibutylphosphat
Methyl-octylphosphonat
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Ammoniumionen Phosphorester-Anionen
Heptadecyl-trimethyl-ammonium Hexadecylphosphonat’
Trioctyl-methyl-ammonium 5 Methyl-hexadecyl-phosphonat
Methyl-o-naphthyl-phenyl- Methyl-tert-butyl-phosphonat
ammonium Methyl-carbomethoxymethyl-
Cyclohexyl-dimethyl-ammonium phosphonat
Nonyl-trimethyl-ammonium

Tris(n-tridecyl)methyl-ammonium 0

Tris(n-dodecyl)methyl-ammonium
Tris(isooctyl)methyl-ammonium
Dimethylbutylhexadecyl-ammonium
Tridthylmethyl-ammonium
1,3,5-Trimethyl-pyridinium s

+/_\ +
CH, - ¥~ \—~ N - CH

3 3
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2-Athylhexyl-dimethyl-dodecyl-ammonium
Dimethylathyl-dodecyl-ammonium
Dimethylbutyl-dodecyl-ammonium
Trimethyl-dodecyl-ammonium
Hexadecyl-dimethyldthyl-ammonium
Tris(dodecyl)-butyl-ammonium
Tetramethyl-ammonium
Trimethyl-benzyl-ammonium
Trimethyl-tert-octylphenyl-ammonium
4-Acetyl-N-methyl-pyridinium

0
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0
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CH3\\'/CH - OP(OC6H5)2

/N
LHB LH2§(L12H25)(LH3)2

1-(N,N-Dimethyl)-1-imidazolium
1<N,N-Dimethyl)-1-pyrrazolium
N-Methyl-oxazolium
N-Butyl-chinolinium
N-Methyl-pyrrolium
N,N-Diithyl-pyrrolidinium
N-Methyl-N-hexyl-piperidinium
N-Methyl-N-butyl-piperidinium
N-Isopropyl-thiazolium
N-Athyl-N-methyl-phenothiazinium
Pyridinium
N-Methyl-pyridinium.

Jedes dieser Ammoniumionen kann seinerseits mit jedem
der Phosphoresteranionen kombiniert werden, wobei man typi-
sche, fiir die Zwecke vorliegender Erfindung geeignete Verbin-
dungen erhilt. Besonders bevorzugte Ammoniumsalze von
Séuren des Phosphors sind zum Beispiel:
Hexadecyl-trimethylammonium-diphenylphosphat
Decyl-trimethylammonium-diphenylphosphat
Didodecyl-dimethylammonium-diphenylphosphat
Dimethyl-propyl-dodecylammonium-diphenylphosphat
Dodecyl-ammonium-diphenylphosphat
Dodecylbenzyl-trimethylammonium-diphenylphosphat
Nonylphenyl-trimethylammonium-diphenylphosphat
Phenyl-dodecyl-dimethylammonium-diphenylphosphat
Allyl-tributyl-ammoniumdiphenylphosphat

2
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Trimethyl-hexadecenylammonium-diphenylphosphat
Bis(dodecyl-trimethyl-ammonium)phenylphosphat
Bis(octadecyl-trimethyl-ammonium)phenylphosphat
Bis(phenyl-dodecyl-dimethyl-ammonium)phenylphosphat
Decyl-trimethylammonium-dimethylphosphat
Didodecyl-dimethylammonium-methyl-methylphosphonat
Bis(didodecyl-dimethyl-ammonium)methylphosphonat
Dodecyl-trimethylammonium-dimethylphosphat
Dodecyl-trimethylammonium-dibenzylphosphat
Dodecyl-trimethylammonium-methyl-phenyl-phosphat
Dodecyl-trimethylammonium-bis(nonylphenyl)phosphat
Dodecyl-trimethylammonium-diphenyldithiophosphat
Octadecyl-trimethylammonium-diphenyldithiophosphat
Dioctyl-methylammonium-diphenyldithiophosphat
Phenyl-dodecyl-dimethylammonium-diphenyldithiophosphat
Dodecyl-trimethylammonium-didthyldithiophosphat
Phenyl-trimethylammonium-diéthyldithiophosphat
Dodecyl-trimethylammonium-diallylphosphat
Dodecyl-trimethylammonium-diphenylphosphat
Didodecyl-dimethylammonium-di-n-dodecylphosphat
Dodecyl-trimethylammonium-di-n-dodecylphosphat
Dioctyl-methylammonium-dioctylphosphat
Trioctylammonium-dioctylphosphat
Phenyl-trimethylammonium-methyl-phenyl-phosphat
Benzyl-trimethylammonium-methyl-phenyl-phosphat
Trimethyl-hexadecenylammonium-methyl-phenyl-phosphat
Bis(trioctyl ammonium)-athylphosphat
Octadecyl-trimethylammonium-diphenylphosphat
Tridecyl-trimethylammonium-diphenylphosphat
Heptadecyl-trimethylammonium-diphenylphosphat
Nonylphenyl-trimethylammonium-di-n-butyl-dithiophosphat
Benzyl-trimethylammonium-dibenzyldithiophosphat
Hexadecyl-trimethylammonium-dimethylphosphat
Trioctyl-methylammonium-diphenylphosphat
Heptadecyl-trimethylammonium-dimethylphosphat
Tris(n-tridecyl)-methylammonium-diphenylphosphat
Tris(n-dodecyl)methylammonium-diphenylphosphat
Tris(isooctyl)methylammonium-diphenylphosphat
Dimethylbutylhexadecylammonium-dibutylphosphat
Triathylmethylammoniummethyl-methylphosphonat
1,3,5-Trimethylpyridinium-diphenylphosphat
N-Methyl-N-butylpiperidinium-dibutylphosphat

+ +
CH,-N @.N—C}% / (CgHgC) ,P0,- /5

2-Athylhexyl-dimethyl-dodecylammonium-diphenylphosphat
Dimethyléthyl-dodecylammonium-didthylphosphat
Dimethyl-butyl-dodecylammonium-dibutylphosphat
Trimethyl-dodecylammonium-dimethyl-methylphosphonat
Hexadecyldimethyldthylammonium-di4thylphosphat
Tris(dodecyl)butylammonium-dibutylphosphat
Tetramethylammonium-methyl-octylphosphonat
Trimethyl-benzylammonium-methyl-octylphosphonat
Tetramethylammonium-methyl-hexadecylphosphonat
Benzyl-trimethylammonium-methyl-hexadecylphosphonat
Tetramethylammonium-methyl-tert-butyl-phosphonat
Benzyl-trimethylammonium-methyl-tert-butyl-phosphonat
Tetramethylammonium-methyl-carbomethoxymethylphosphonat
Benzyltrimethylammonium-methyl-carbomethoxymethylphosphonat
Trimethyl-tert-octylphenylammonium-diphenylphosphat
Trimethyl-tert-octylphenylammonium-methyl-methylphosphonat
Trimethyl-tert-octylphenylammonium-bis(nonylphenyl)phosphat
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Tetramethylammonium-bis(nonylphenyl)phosphat
Benzyltrimethylammonium-bis(nonylphenyl)phosphat

0
it
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Die quaterniren Ammoniumsalze von Diestern der Phos- 1. Umsetzung eines Amins mit einem Triester der Phos-

phorsiure, die keine N-H-Bindungen aufweisen, kénnen nach phorsiure, wobei der Triester das Amin alkyliert. Diese Reak-
der Vorschrift der GB-PS 1 119 015 und nach dem Vorabdruck  tionen erfolgen gewdhnlich oberhalb 40 bis 60 °C und kénnen
des Symposium on Deposit, Wear, and Emission Control by 40 unverdiinnt oder in alkoholischen Losungsmitteln durchge-
Lubricants and Fuel Additives, gehalten vor der Division of fiihrt werden. Alle fliichtigen Anteile werden dann abdestilliert,
Petroleum Chemistry of the American Chemical Society, N.Y.  wobei das Phosphorséurediestersalz eines quaterndren Ammo-
City Meeting, Sept. 1969, S. A-110 hergestellt werden. Zu die- niumkations zuriickbleibt:
sen Methoden gehort:

A ® S

RBN + R'0 P(O)(OR“)2 5 RBNR' OP(O)(OR")2

R'ist vorzugsweise der Benzyl-, Allyl- oder ein niederer néren Ammoniumhydroxid unter Bildung des Salzes in einer
Alkylrest (insbesondere Methyl). R" kann Alkyl, Aryl, Alkaryl, so Neutralisationsreaktion und anschliessende Entfernung des
Aralkyl und dergleichen sein. freigesetzten Wassers:

2. Umsetzung des Phosphorséurediesters mit einem quater-

: 8 6
(RO), P(0)(Oh), + RMN(OH) + Ryl OP(0)(OR), + Hy0

3. Umsetzung des quaterniren Ammoniumhalogenids mit 7 Die durch hydraulische Fliissigkeiten ausgefibte Erosion
dem Natrium- oder Kaliumsalz des Phosphorsiurediestersund  wurde im Boeing Scientific Research Laboratories Document
Extraktion des Phosphats mit einem Losungsmittel wie Aceton 60 D1-82-0847 mit den elekirischen Eigenschaften der Fliissigkeit

zwecks Entfernung von Natrium- oder Kaliumchlorid: in Beziehung gesetzt. Es wurde vorgeschlagen, die durch
hydraulische Fliissigkeiten verursachte Erosion zu vermindern,
8 & o] e indem man in der Fliissigkeit vorhandene ionische Verunreini-

gungen eliminiert oder indem man die Leitfahigkeit der Fliissig-
&5 keit spiirbar erhoht.
& © Beide Erwéigungen wurden mit gewissem Erfolg in die Pra-
RUN 0P (0) (OR) 5 * NaCl xis umgesetzt. Dies ist iiberraschend auf Grund der Tatsache,
dass durch Eliminieren ionischer Verunreinigungen die Leitfé-

(RO)2 P(0)(0) Na + RMN Cl



7 615217

higkeit tatsachlich vermindert wird. Daher scheint es sich um : 0
zwei gegensitzliche Losungen des Problems der Erosion zu i
handeln. Neuere Versuche haben gezeigt, dass die Eliminierung R-(Y) ~P-(Y.) -R
ionischer Verunreinigungen durch Filtration durch aktivierten a 17¢c
Ton die von einer hydraulischen Fliissigkeit aus Phosphatester 5 ( Y2 ) b
erzeugte Erosion vermindert. Es handelt sich hier jedoch um i
keine praktische Losung, da die Erosion bald nach Beendigung R
der Filtration wieder einsetzt. Ausserdem ist eine Filtration im 1
Flugzeug unmoglich.

Es zeigte sich, dass durch den Zusatz von Ammoniumsalzen ,, worinY Sauerstoff, Schwefel oder den Rest
von Siuren des Phosphors zu verschiedenen Grundfliissigkei- R 3

|

2 >

ten die durch diese Fliissigkeiten verursachten Zerstdrungen
wirksam verhiitet werden. Leitfihigkeitsmessungen an diesen, -N s
die Ammoniumsaize enthaltenden Fliissigkeiten ergaben eine

erhéhte Leitfahigkeit. Allerdings ist es noch nicht méglich,die 15 Y1 Sauerstoff, Schwefel oder den Rest

Leitfahigkeit zur Erkldrung des Mechanismus oder zur Bewer- R

tung der Wirksamkeit der Erosionsinhibitoren heranzuziehen. i l

Die Leitfahigkeit dient zunéchst jedoch als gewisses Indiz, -N-

obgleich weitere Untersuchungen auf diesem Gebiet erforder-

lich und wiinschenswert sind. 20 und Yz Sauerstoff, Schwefel oder den Rest
Die Leitfahigkeiten handelsiiblicher, auf Phosphatestern R

aufgebauter hydraulischer Fliissigkeiten fiir Flugzeuge, die 15

heute auf dem Markt sind, liegen zwischen etwa 0,02 und etwa -N-

0,06 Mikroohm=!/cm-!.
Funktionelle Fliissigkeiten, denen das Ammoniumsalzder  ,5 und R, Ry, Rz, Rs, Raund Rs Alkyl, Alkoxy, Aryl oder substituier-

Saure des Phosphors zugesetzt wird, werden vorliegend als tes Alkyl darstellen, wobei R, Ry, Rz, R3, Rsund Rs gleich oder
Grundfliissigkeiten bezeichnet. Zu diesen gehoren, ohne Ein- verschieden sein kénnen; a, b und ¢ sind ganze Zahlen von 0 bis
schrinkung darauf, Ester und Amide von Séuren des Phos- 1,und die Summe aus a + b + ¢ betrigt eine Zahl von 1 bis 3.
phors, Mineraléle und synthetische Kohlenwasserstoffole, Im allgemeinen betrigt die Anzahl der Kohlenstoffatome in

Hydrocarbylsilicate, Silicone, aromatische Ather-und Thiodt- 3 den Alkylresten 1 bis 30. Zu den Alkylresten gehdren auch
herverbindungen, chlorierte Biphenyle, Monoester, Dicarbon-  Cycloalkylreste und Alkyl-substituierte Cycloalkylreste.

sdureester, Ester mehrwertiger Hydroxylverbindungen, Polyal- Von obigen Resten mit umfasst werden auch Aralkylreste,
kylenitherglycole und -alkohole und deren Ester. zum Beispiel der Benzyl, o, oder B-Phenylithyl, a,0-Dimethyl-
Die Konzentration der Ammoniumsalze der Phosphorsiu-  benzylrest und dergleichen, die Alkylanteile mit 1 bis 30 Koh-
ren in der funktionellen Fliissigkeit wird entsprechend dem 35 lenstoffatomen aufweisen. Mit umfasst werden ferner der
jeweiligen System und der funktionellen Fliissigkeit so gewéhlt,  Cyclobutyl-, Cyclohexyl-, Cycioheptylrest und dergleichen, fer-
dass Verschleiss verhiitet und vermindert wird. Es zeigte sich, ner Alkarylreste wie zum Beispiel der Methylphenyl-, Athylphe-
dass das Ansprechen des Additivs, das heisst die Konzentration  nylrest und dergleichen. Ausserdem sind mit umfasst Alkoxyal-
des Ammoniumsalzes der Phosphorsiure, die man zur Verhi-. kylreste wie der Methoxyithyl-, Athoxyithyl-, Butoxyithyl-,
tung und Verminderung von Verschleiss durch die Grundfliis- 4 Butoxybutylrest und dergleichen.
sigkeit benotigt, von der verwendeten Grundfliissigkeit bzw. Typische Beispiele substituierter Alkylreste sind die Halo-
dem Gemisch von Grundfliissigkeiten abhéngt. genalkylreste der Formel
Bei den zur Durchfiihrung der Erfindung geeigneten R 6
Grundfliissigkeiten betrigt die Konzentration an Ammonium- t
salzen der Phosphorsiure etwa 0,01 bis etwa 15 Gew.-%. Die 45 5 e -
bevorzugte Additivkonzentration liegt bei etwa 0,025 bis etwa CnHalZ n+1 "mHm(J ( Hal ) 2(3
5 Gew.-%,insbesondere bei etwa 0,1 bis etwa 0,5 Gew.-%.
Gegenstand der Erfindung ist daher eine Mischung enthaltend R‘]

eine funktionelle Fliissigkeit und eine verschleissverhiitende ) ) . . .
Menge eines Ammoniumsalzes von Phosphorséuren, das heisst s VOr'n Hal ein Halogen, m eine Zahl kleiner oder gleich 2, und

einen Zusatz an Ammoniumsalz, der eine zur Verminderung n eine Zahl von 0 bis 18 und Rs und R» Wasserstoff, Halogen
und Verhiitung von Verschleiss bewirkende Konzentration wie Fluor, Chlor, Brom oder Jod, oder Alkylreste darstellen.
ergibt. Die erfindungsgemassen funktionellen Fliissigkeiten Bevorzugte Reste sind solche mit Hal = Fluor. Die halogenier-
kénnen in beliebiger bekannter Weise hergestellt werden, ten Alkylreste kénnen primir, sekundér oder tertiar sein.
indem man das Additiv einer Grundfliissigkeit einverleibt, 55 Weitere geeignete fluorhaltige Reste sind fluorhaltige
wobei vorzugsweise das Ammoniumsalz der Phosphorsauren  Alkoxyalkylreste. Auch konnen Wasserstoff und Fluor in den
der Grundfliissigkeit unter Rithren zugesetzt und solange beschrlepenen Halogenalkylresten durch andere Halogen-
geriihrt wird, bis man eine fliessfahige Mischung erhlt. atome wie Chlor oder Brom ersetzt sein.

Wie bereits erwahnt, konnen in den erfindungsgeméssen - 1ypische Beispiele fiir Arylreste sind der Phenyl-, Cresyl-

Mischungen verschiedene Grundfliissigkeiten vorliegen. Ge- 4o und Xylylrest, halogenierte Phenyl-, Cresyl- und Xylylreste, in
eignete Grundfliissigkeiten werden nachstehend eingehender ~ Welchen verfiigbarer Wasserstoff am Aryl- oder substituierten
behandelt: Arylkern teilweise oder gesamt durch ein Halogen ersetzt ist,

der o-, m- und p-Trifluormethylphenyl, o-, m- und p-2,2,2-Trifluor-

athylphenyl-, o, m- und p-3,3,3-Trifluorpropylphenyl- und o-, m-

Die als Grundfliissigkeiten fiir die Zwecke der vorliegenden &5 und p-444-Trifluorbutylphenylrest. Hierzu gehren ferner der

Erfindung geeigneten funktionellen Fliissigkeiten konnen Ester  150Propylphenyl, Butylphenylrest, o-Alkylbenzylphenyl- und
und Amide einer Saure des Phosphors sein, die durch folgende %0~ Dialkylbenzylphenylreste, zum Beispiel der a-Methylben-
Formel wiedergegeben werden kénnen: zylphenyl- und a,a-Dimethylbenzylphenylrest.
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Zudenals Grundflﬁssigkeiten geeigneten Orthosilikaten
gehoren Tetraalkylorthosilikate wie die Tetra(octyl)orthosili-

Typische Beispiele fiir Arylreste sind der o-, m- und p-Chlor-
phenyl, o-, m- und p-Bromphenyl,, o-, m- und p-Fluorphenyl-,

cate, Tetra(2-dthylhexyl)orthosilicate und die Tetra(isooc- a,o,0-Trichloreresyl, o,0,0-Trifluorcresyl-, 0-, m- und p-Cresyl-

tylorthosilicate und Orthosilicate, bei welchen der Isooctylrest  ypd Xylylrest.
aus Isooctylalkohol aus dem Oxo-Verfahren stammt, ferner die 4 Als Grundfliissigkeiten geeignete Dicarbonsiureester
(Trialkoxysilico)trialkyl-orthosilicate, die auch als Hexa- besitzen die Formel
(alkoxy)disiloxane bezeichnet werden, zum Beispiel Hexa(2-
athylbutoxy)disiloxan und Hexa(2-4thylhexoxy)disiloxan. 0
Die bevorzugten Tetraalkylorthosilicate und ﬁ i
Hexa(alkoxy)disiloxane sind solche, deren Alkyl- oder Alkoxy- R -0-C--R - C-0-1R ,
reste 4 bis 12 Kohlenstoffatome aufweisen und bei denen die 20 21 22

Gesamtzahl der Kohlenstoffatome im Orthosilicat 16 bis 60
betrigt.

Ausser den genannten Hexa(alkoxy)disiloxanen kénnen
auch andere Hexa(alkoxy)disiloxane verwendet werden, bei
denen der aliphatische Rest der Alkoxygruppe zum Beispiel
aus dem 1-Athylpropyl, 1,3-Dimethylbutyl, 2-Methylpentyl-,
1-Methylhexyl-, 1-Athylpentyl, 2-Butylhexyl- oder 1-Methyl-4-
athyloctylrest besteht.

Die Orthosilicate und Alkoxypolysiloxane kénnen durch
folgende Formel wiedergegeben werden:

worin Rzo und Rz Alkyl, substituiertes Alkyl oder Aryl und Ra
15 einen zweiwertigen Alkylen- oder substituierten Alkylenrest
darstellen. Sie werden durch Verestern von Dicarbonsduren
wie Adipinsiure, Azelainsdure, Korksiure, Sebacinsiure,
Hydroxybernsteinsdure, Fumarsiure, Maleinséure und derglei-
chen mit Alkoholen wie Butylalkohol, Hexylalkohol, 2-Athylhe-
20 xylalkohol, Dodecylalkohol, 2,2-Dimethylheptanol, 1-Methyl-
cyclohexylmethanol und dergleichen erhalten.
Als Grundfliissigkeiten geeignete Polyester kénnen durch
folgende Formel wiedergegeben werden:
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worin Rs, Reund Ruo, die gleich oder verschieden sein kénnen,
Alkyl, substituiertes Alkyl oder Aryl, X Kohlenstoff oder Sili-
zium, m die Zahl 0 oder 1 und n eine ganze Zahl von 1 bis etwa
200 oder mehr darstellen, wobei, wenn X Kohlenstoff bedeutet,
m die Zahl 0 und n die Zah! 1 ist und Ri;, Rizund Ris Wasser- 4
stoff, Alkyl, substituiertes Alkyl oder Aryl darstellen und, wenn

X Silizium bedeutet, m die Zah! 1 und n eine ganze Zahl von 1

bis etwa 200 oder mehr bedeuten und Ry, Rizund Ris Alkyl, sub-
stituiertes Alkyl oder Aryl darstellen.

Typische Beispiele fiir substituierte Arylreste sind der o-, m- 45
und p-Chlorphenyl-, o-, m- und p-Bromphenyl-, o-, m-und
p-Fluorphenyl-, a,0,0-Trichlorcresyl-, a,o,0-Trifluorcresyl-,
Xylyl- und o-, m- und p-Cresylrest. Typische Beispiele fiir Alkyl-
und Halogenalkylreste sind vorstehend beschrieben.

Die als Grundfliissigkeiten geeigneten Siloxane oder Sili-
cone konnen durch folgende Formel wiedergegeben werden:

—7 R

26
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so worin Rzs Wasserstoff oder einen Alkylrest, Rz und Ras jeweils
Alkyl, substituiertes Alkyl oder Aryl, a die Zahl 0 oder 1 und Z
die Zahl 1 oder 2 darstellen, wobei, wenn Z 1 ist, R» Wasser-

R R 1 stoff, Alkyl, Acyloxy oder substituiertes Acyloxy bedeutet und,
| 15 l 7 wenn Z 2 ist, R Sauerstoff darstellt. Sie werden erhalten durch
R 1 855 — 0 — Si — R , 5 Veyeste'rn von Polyalkoholen wie Pentaerythrit, Dipentaery-
14 19 thrit, Trimethylolpropan, Trimethylolithan und Neopentylgly-
| | col mit Sduren wie Propionséure, Buttersiure, Isobuttersiure,
R 16 R 18 n-Valerianséure, Capronsaure, n-Heptylsiure, Caprylsiure,
L_ Jdn 2-Athylhexansiure, 2,2-Dimethylheptansiure und Pelargon-

e0 séure. Typische Beispiele fiir Alkyl-, substituierte Alkyl- und
worin Rus, Ris, Ris, Ri7, Ris und Ris jeweils Alkyl, substituiertes Arylreste wurden vorstehend angegeben.
Alkyl oder Aryl und n eine ganze Zahl von etwa 0 bis etwa 2000
oder mehr darstellen. Typische Beispiele fiir Alkyl-und Halogen-

alkylreste und ihre Anzahl Kohlenstoffatome wurden bereits

Weitere, als Grundfliissigkeiten geeignete Ester sind die
Monoester.

vorstehend erwihnt. Typische Beispiele derartiger Siloxane
sind das Poly(methyl)siloxan, Poly(methyl, phenyl)-siloxan,
Poly(methyl, chlorphenyl)siloxan und Poly(methyl, 3,3,3-triflu-
orpropylsiloxan.

65
Eine weitere, erfindungsgemaiss geeignete Klasse von |
Grundfliissigkeiten sind die Polyphenyléther, Polyphenylthios-
ther oder Gemische davon, der Formel
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worin A, A, A2und As jeweils ein Chalcogen mit einer Atom-
zahl von 8 bis 16, X, X1, Cz, Cs und X4 jeweils Wasserstoff, Alkyl,
Halogenalkyl, Halogen, Aralkyl oder substituiertes Aralkyl, m,
n und o ganze Zahlen von 0 bis 8 und a die Zahl 0 bis 1 darstel-
len, unter der Massgabe, dass, wenn a = 0, n die Zahl 1 oder 2 ist.
Typische Beispiele fiir Alkyl- und substituierte Alkylreste sind
vorstehend erwihnt. Typische Beispiele derartiger Grundfliis-
sigkeiten sind 2- bis 7-ringige o-, m- und p-Polyphenylither und
deren Mischungen, 2- bis 7-ringige o-, m- und p-Polyphenylthio-
4ther und deren Mischungen, gemischte Polyphenylather/Thio-
dther-Verbindungen, bei denen mindestens eines der durch A,
A1, A2und As wiedergegebenen Chalcogene sich von den ande-
ren unterscheidet, dihalogenierte Diphenylither, zum Bejspiel
4-Brom-3-chlordiphenylither und Bis-phenoxy-biphenyl-Ver-
bindungen und Mischungen davon.

Auch Kohlenwasserstoffole einschliesslich Mineraldle aus
Erdol und synthetische Kohlenwasserstofféle sind als Grund-
fliissigkeiten geeignet. Die physikalischen Eigenschaften funk-
tioneller Fliissigkeiten aus einem Mineraldl werden auf der
Grundlage der Anforderungen an das Fliissigkeitssystem aus-
gewihlt, und daher kommen erfindungsgemaiss Mineraléle mit
einem breiten Bereich der Viskosititen und Fliichtigkeiten in
Betracht, zum Beispiel naphthenische, paraffinische und
gemischte Mineraldle.

Die synthetischen Kohlenwasserstoffole umfassen, ohne
darauf beschrinkt zu sein, durch Ollgomer1s1erung von Olefi-
nen wie Polybutenen erhaltene Ole sowie Ole, die durch saure-
katalysierte Dimerisierung und Oligomerisierung mit Aluminiu
malkylen und Titanhalogeniden als Katalysatoren, oder mit
Friedel-Crafts- oder mit Peroxid-Katalysatoren, aus hoheren
a-Olefinen mit 4 bis 20 Kohlenstoffatomen hergestellt worden
sind.

Auch chlorierte Biphenyle und Terphenyle eignen sich als
Grundfliissigkeiten.

Die erfindungsgemissen fliissigen Mischungen konnen bei
der Verwendung als funktionelle oder hydraulische Fliissigkeit
noch Siureakzeptoren, Farbstoffe, Stockpunktserniedriger,
Verdickungsmittel, Antioxidantien, Antischiummittel, Mittel
zum Verbessern des Viskosititsindex wie Polyalkylacrylate,
Polyalkylmethacrylate, polycyclische Polymere, Polyurethane,
Polyalkylenoxide und Polyester, Schmiermittel, Wasser und
dergleichen enthalten.

Die vorstehend beschriebenen Grundfliissigkeiten kénnen
auch einzeln oder in Form fliissiger Mischungen, welche zwei
oder mehrere Grundiliissigkeiten in variierenden Mengen ent-
halten, verwendet werden. Die Grundfliissigkeiten kénnen
auch zusitzlich zur funktionellen Fliissigkeit weitere fliissige

Komponenten enthalten, die zum Beispiel aus Kohleteerpro-
dukten, Syntheseprodukten und synthetischen Olen stammen
kénnen, zum Beispiel Alkylenpolymere (etwa Polymere des

25 Propylens, Butylens und dergleichen sowie deren Mischungen),
Alkylenoxid-Polymere (zum Beispiel Porpylenoxidpolymere)
und deren Derivate einschliesslich Alkylenoxidpolymere, die
durch Polymerisieren des Alkylenoxids in Gegenwart von Was-
ser oder Alkohol, zum Beispiel Athylalkohol, erhalten wurden,

1 Alkylbenzole (zum Beispiel Monoalkylbenzole wie Dodecyl-
benzol, Tetradecylbenzol und dergleichen) und Dialkylbenzole
(zum Beispiel n-Nonyl-2-4thyl-hexylbenzol), Polyphenyle (zum
Beispiel Biphenyle und Terphenyle), halogenierte Benzole,
halogenierte (nieder-Alkyl)-benzole und monohalogenierte

35 Diphenyléther.

Gemiss einer bevorzugten Ausfithrungsform der Erfindung
wird das Ammoniumsalz der Phosphorsiure mit einer Grund-
fliissigkeit aus Phosphatester vereinigt. Die Grundiliissigkeit
besteht dann hauptséchlich aus Trialkylphosphaten, die in Men-

40 gen von 50 bis 95 und vorzugsweise von 60 bis 90 Gew.-% vor-
liegen. Die besten Ergebnisse liefern Trialkylphosphate, deren
Alkylreste 1 bis 20, vorzugsweise 3 bis 12 und besonders bevor-
zugt 4 bis 9 Kohlenstoffatome aufweisen. Die Alkylreste sind
bevorzugt geradkettig. Ein einzelnes Triylkylphosphat kann

45 den gleichen Alkylrest in allen drei Stellungen oder ein
Gemisch verschiedener Alkylreste aufweisen. Auch Gemische
verschiedener Trialkylphosphate kénnen verwendet werden.
Als Grundfliissigkeiten geeignete Trialkylphosphate sind zum
Beispiel Tripropylphosphat, Tributylphosphat, Trihexylpho-

so sphat, Trioctylphosphat, Dipropyloctylphosphat, Dibutyl-octyl-
phosphat, Dipropyl-hexyl-phosphat, Dihexyl-octyl-phosphat,
Dihexyl-propyl-phosphat und Propyi-butyl-octyl-phosphat.

Die Trialkylphosphate kénnen mit Triarylphosphaten oder
Alkylarylphosphaten kombiniert werden. Bevorzugte Trialkyl-

55 phosphate sind Tricresylphosphat, Cresyldiphenylphosphat,
Trixylenylphosphat, tert-Butylphenyl-phenyl-phosphat, Athyl-
phenyl-dicresyl-phosphat oder Isopropylphenyl-diphenyl-phos-
phat, Phenyl-bis(4-o-methylbenzylphenyl)-phosphat, Diphenyl-
decyl-phosphat, Diphenyl-octyl-phosphat, Methyl-diphenyl-

60 phosphat, Butyl-di-cresyl-phosphat und dergleichen. Gemass
einer bevorzugten Ausfiihrungsform wird eine hauptsichlich
Trixylenylphosphat enthaltende Grundfliissigkeit verwendet.
Das Triarylphosphat wirkt als Verdickungsmittel fiir die Trial-
kylphosphate. Die Menge an Triarylphosphat kann daher zwi-

65 schen 0 und 35 Gew.-% betragen. Die bevorzugte Menge der
Triarylphosphate liegt bei etwa 5 bis etwa 30 Gew.-% der
Mischung.

Um die angestrebte Viskositét zu erzielen, konnen dem
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Gemisch aus Trialkyl- und Triarylphosphat konventionelle
polymere Verdickungsmittel oder Mittel zum Verbessern des
Viskositatsindex zugesetzt werden. Typische Verdickungsmit-
tel sind Polyacrylate, Polymethacrylate, Polyithylenoxide,
Polypropylenoxide, Polyester und dergleichen.

Vorzugsweise wird als Verdickungsmittel ein Polyester aus
Azelainsiure und einem Diol wie Propylenglycol oder derglei-
chen in einer Menge von 0,3 bis 20 Gew-% eingesetzt.

Auch Kombinationen von Antioxidantien und/oder Séure-
akeptoren in Mengen von etwa 0,1 bis etwa 5 Gew.-% kénnen
der hydraulischen Flissigkeit zugegeben werden, zum Beispiel
Epoxide und/oder Amine. Die Mischung aus 3,4-Epocycyclohe-
xylmethyl-34-epoxycyclohexancarboxylat und Phenyl-a-naph-
thylamin erwies sich als besonders wirksam.

Korrosionsinhibitoren wie Benzotriazol, Chinizarin oder
dergleichen kénnen in Mengen von 0,001 bis 0,5 Gew.-% unter
sorgfaltigem Einmischen zugegeben werden. Auch ein Farb-
stoff kann in einer Konzentration von 5 bis 20 ppm in konven-
tioneller Weise beigemischt werden. Ferner kénnen wirksame
Mengen eines Silicon-Antischdummittels zugesetzt werden,
das gewohnlich in Mengen von 5 bis 50 ppm am wirksamsten
ist.

Die erfindungsgemissen funktionellen Fliissigkeiten kon-
nen bis zu etwa 1 Gew.-% Wasser enthalten. Vorzugsweise
wird jedoch die Wassermenge unterhalb 0,6 und besonders
bevorzugt unterhalb etwa 0,3 Gew.-% gehalten.

In den folgenden Beispielen beziehen sich sémtliche Teile
und Prozentangaben auf das Gewicht, falls nichts anderes
gesagt wird.

Beispiel 1

Eine Grundfliissigkeit aus 78,98 Gew.-% Tributylphosphat
und 9,70 Gew% gemischten Cresyl- und Xylenylphosphaten
mit einer Viskositit von etwa 220 Saybolt Universal Sekunden
bei 37,8 °C wird mit 9,00 Gew.-% eines Polyester-Verdickungs-
mittels («Plastolein 9789», Hersteller Emery Industries) ver-
mischt. Dann werden 1,0 Gew.-% 34-Epoxycyclohexylmethyl-
34-epoxycyclohexancarboxylat und 1,0 Gew.-% Phenyl-a-naph-
thylamin beigemischt. Sodann werden 0,02 Gew.-% Benzotria-
zol zusammen mit einem konventionellen Farbstoff und Anti-
schaummittel in Mengen von 20 bzw. 15 ppm zugemischt. Dann
wird Dodecyltrimethylammoniumdiphenylphosphat in ver-
schiedenen Mengen zwischen 0,1 und 0,3 Gew.-% beigemischt.

Obige Mischung wurde in einer Vorrichtung getestet, die
aus dem Ladeklappen-Ventil einer Boeing 737, der dazugehéri-
gen Vickers axialen Kolbenpumpe und entsprechenden Ein-
richtungen bestand, die sicherstellen, dass die Varrichtung
nach den Erfordernissen von Abschnitt 10.2 der SAE-Vor-
schrift AS 1241, welche die Erosionsbestindigkeit feuersiche-
rer hydraulischer Fliissigkeiten fiir Flugzeuge betrifft, arbeitet.
Die Fliissigkeiten wurden bewertet auf der Basis der Leckver-
lust-Zunahme bei geschlossener oder 0-Stellung des Ventils.
Die Ergebnisse mit Dodecyltrimethylammoniumdiphenylpho-
sphat als Zusatz zur hydraulischen Fliissigkeit aus Phosphat-
ester waren wie folgt:

Gew:% Leckverlustzu- Leitfahigkeit
Dodecyl-trimethylammo-  nahme (ml/Min/Std) (Micromho/cm)
nium-diphenylphosphat

kein 7,0 0,021

0,1 20 0,10

0,3 0,0 0,29

Diese Ergebnisse zeigen, dass durch den Zusatz einer wirk-
samen Menge an Dodecyltrimethylammoniumdiphenylpho-

10

sphat zu einer hydraulischen Fliissigkeit aus Phosphatester der
Verschleiss des hydraulischen Systems verhiitet wird.

Beispiel 2
5 Ein ahnlicher Erosionstest wurde mit der hydraulischen
Fliissigkeit aus Phosphatester gemiss Beispiel 1 und 0,3
Gew-% Dodecyltrimethylammoniumdiphenylphosphat durch-
gefiihrt. Bei diesem Test wurde die Konzentration chlorierter
Losungsmittel allmahlich bis zu einem Endwert von 2000 ppm
1o Chlor erhéht.

Gesamtchlor (ppm) Gesamtversuchs-  Leckverlust-
zeit Zunahme
15 (Std) (ml/Min/Std)
40 (Grundwert) 440 0
275 (als CHsCCl) 625 0
444 (als CH;CCl3) 730 0
% 938 (ats CHsCCls) 830 0
2000 (als CHsCCls und
CF:CICCLF) 910 0

Digse Werte zeigen die Niitzlichkeit des Dodecyltrimethy-
lammoniumdiphenylphosphats zur Verhiitung von Verschleiss,
den eine mit Chlor verunreinigte hydraulische Fliissigkeit aus
Phosphatester dem hydraulischen System zufiigt.

25

30 Beispiel 3
Mit einem bewihrten hydraulischen Fliissigkeit aus Phos-

phatester fiir Flugzeuge (Boeing Material Spec. 311C ) (RMS-
311-C), welche durch 1000 ppm Chlor (als 1,1,1-Trichlorithan)
verunreinigt war, wurde ein Erosionstest durchgefiihrt. Nach

35 Ermittlung der Erosionsgeschwindigkeit wurden steigende
Mengen der hydraulischen Fliissigkeit aus Phosphatester
gemass Beispiel 1 + 0,3 Gew.% Dodecyltrimethylammonium-
diphenylphosphat der verunreinigten Fliissigkeit zugesetzt.
Folgende Werte wurden ermittelt:

4

=]

BMS 311-C Phosphatester enthaltende hydraul. Fliissigkeit
+ 1000 ppm Chlor als CHsCCl:

43 Gew-% Phosphatester-Fliissigk. Leckverlust-Zunahme
enthaltend 0,3 Gew.-% (ml/Min/Std.)
Dodecyltrimethylammonium-diphenyl-
phosphat

30 kein 6,0
20 6,0
35 038
50 0

55
Diese Werte illustrieren die Niitzlichkeit einer Dodecyltri-
methylammoniumdiphenylphosphat enthaltenden Formulie-
rung zum Stoppen des durch die mit Chlor verunreinigte
hydraulische Fliissigkeit aus Phosphatester bewirkten Ver-
60 schleisses des hydraulischen Systems.

Beispiel 4
In einem Erosionsversuch ahnlich dem Versuch von Bei-
spiel 1 wurden die Verschleiss verursachenden Eigenschaften
65 der Fliissigkeit gemiss Beispiel 1 vollstandig gestoppt durch
Zusatz von 0,5 Gew.% eines gemischten Mono- und Bis-{dode-
cylammonium)-methylphosphats. Dieser Versuch illustriert die
Niitzlichkeit gemischter Mono- und Bis(dodecylammo-
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nium)methylphosphate zum Aufhalten des durch Phosphate-
ster enthaltende Fliissigkeiten in hydraulischen Systemen ver-
ursachten Verschleisses. Die Leitfihigkeit betrug vor dem
Zusatz Microohm~Y/cm~!, danach 0,24 Microohm~!/cm~1.

v

Beispiel 5

Es wurde ein Gemisch dhnlich dem Gemisch von Beispiel 1
zubereitet. Mit dieser Mischung wurden zwei Formulierungen
hergestellt. Die erste enthielt 0,2Gew.-% Dodecyltrimethylam-
moniumdiphenylphosphat, die zweite 0,2 Gew.-% Trioctylmet- 10
hylphosphoniumdimethylphosphat. Diese Formulierungen
wurden dem in der Boeing Material Specification 311-C
beschriebenen Stabilitatstest unterworfen, wobei folgende
Ergebnisse erzielt wurden: .

Boeing-Test auf thermische Stabilitét:

Testbedingungen: 121 °C; 168 Stunden Versuchsdauer; als
Katalysatoren Stahl, Magnesium, Cadmium-platierter Stahl,
Kupfer und Aluminium vorhanden.

26

Viskosititsverind.
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Diese Werte zeigen, dass Formulierungen mit Dodecyltri-
methylammoniumdiphenylphosphat als Additiv bessere ther-
mische und Oxidationsbestéindigkeit zeigen als mit Trioctyl-
methylphosphoniumdimethylphosphat hergestellte Formulie-
rungen.

Beispiel 6 (Ausfiihrungsbeispiel 1)

In einem gemiss Beispiel 1 durchgefiihrten Erosionstest
wurde eine hydraulische Polyphenylither-Fliissigkeit aus
gemischten meta- und para-Pentaphenylentetroxiden, welche
0,2% Bis-(dodecylbenzyltrimethylammonium)phenyiphosphat
enthielt, verwendet, wobei mit dieser Fliissigkeit geringerer
Metallverschleiss als mit der gleichen Fliissigkeit ohne den
Zusatz an Bis-ammoniumphosphat auftrat.

Beispiel 7 (Ausfiihrungsbeispiel 2)

Bei einem nach der Vorschrift von Beispiel 1 durchgefiihr-
ten Erosionstest ergab eine Fliissigkeit aus etwa 85% eines syn-
thetischen Kohlenwasserstofféls (zum Beispiel Produkt der
Royal Lubricants zur Verwendung in hydraulischen Fliissigkei-
ten MIL-H-83282), 15% Trimethylolpropan-triheptanoat und
0,2% Didodecyldimethylammoniumdidodecylphosphat weni-
ger Metallverschleiss als die gleiche Grundfliissigkeit ohne das
Ammoniumphosphat.

Beispiel 8 (Ausfithrungsbeispiel 3)

In einem nach der Vorschrift von Beispiel 1 durchgefiihrten
Erosionstest ergab eine Fliissigkeit aus etwa 50% gemischt
alkylsubstituiertem Phosphatester, 40% aromatischem Mine-
ralsl (zum Beispiel «NUSO 95», Vertrieb Sun Oil Co.), 10% Pen-
taerythrittetraheptanoat und 0,2% Nonylphenyltrimethylam-
moniumdioctylphosphat weniger Metallverschleiss als die
gleiche Fliissigkeit ohne das Ammoniumphosphat.

Zunahme der

(cSt) Siurezahl
Fliissigkeit 378°C 99 °C (mg KOH/g)
Grundgemisch + 0,2 Gew-% 5
Dodecyl-trimethylammo-
nium-
diphenylphosphat +0,10 +0,03 0
Grundgemisch + 0,2 Gew.-% 2
Trioctyl-methylphospho-
nium-dimethylphosphat -1,11 —042 1,2
BMS 311-C Specification
Fehlergrenze +1,0 -0,3 +0,5
G
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